
HAL Id: tel-01127441
https://theses.hal.science/tel-01127441

Submitted on 7 Mar 2015

HAL is a multi-disciplinary open access
archive for the deposit and dissemination of sci-
entific research documents, whether they are pub-
lished or not. The documents may come from
teaching and research institutions in France or
abroad, or from public or private research centers.

L’archive ouverte pluridisciplinaire HAL, est
destinée au dépôt et à la diffusion de documents
scientifiques de niveau recherche, publiés ou non,
émanant des établissements d’enseignement et de
recherche français ou étrangers, des laboratoires
publics ou privés.

Contribution à l’étude de la chromatographie à
contre-courant : partage de composés ionisables,
nouvelles colonnes et purification séquentielles

Nazim Mekaoui

To cite this version:
Nazim Mekaoui. Contribution à l’étude de la chromatographie à contre-courant : partage de composés
ionisables, nouvelles colonnes et purification séquentielles. Autre. Université Claude Bernard - Lyon
I, 2012. Français. �NNT : 2012LYO10249�. �tel-01127441�

https://theses.hal.science/tel-01127441
https://hal.archives-ouvertes.fr


 

 N° d’ordre 249-2012        Année 2012 

                        
 

THESE DE L‘UNIVERSITE DE LYON 

 

délivrée par 

 

L’UNIVERSITE CLAUDE BERNARD LYON 1  

 

 

 

ECOLE DOCTORALE CHIMIE DE LYON 

 

 

DIPLOME DE DOCTORAT 

 

(arrêté du 7 août 2006) 

 

 

 

soutenue publiquement le 29 novembre 2012 

par 

 

 

Nazim MEKAOUI 

 

 

Contribution à l'étude de la 

chromatographie à contre courant 

 

partage de composés ionisables, nouvelles 

colonnes et purification séquentielle 

 

 

 

 

JURY :  M   RANDON Jérôme  président 

 Mme   MINGUILLON Cristina  rapporteur 

 M   RENAULT Jean-Hugues rapporteur 

 M   BERTHOD Alain   directeur de la thèse 

 M   WAFFO-TEGUO Pierre 



�����������	
�

��� ����	� 
�������� 
�� �������� 	��	�� ��� ���	�	�
�� ������� 	��	��� ���� ���������� ���� ��	�

��	������
����������
���������������	��	����
����	�������������������������	���������	��


������������� 
�����
� �	� ����	� 	��	� ���� ����	�� 
���	����� ��� ��� ���������	�� �������	����
��

��������������	��������	����

�

��� ����	� ��� ����	� 
�������� 
�� 
���� �� ����� ����	� �� 	������� �	� ��� �����	���� 
�����	� �� ����

������������
��	�����
�	������� �����!��	��
��"������������	�����������������
����	���	������

������
��������	����� �����
�� ����	�������� � �����	���� #������� �������������
��������
���

�������	�	��	��������������������
����	�
�$	�����������	���	����	�����"������������	��	�����


����������	������������������������	��������������������������	��

�

"��������	����������	��������������%�����������&���	����'�����������	�"���()������*�����	��

����������������	�����	�����������	�������+����������	��������	��

�

%�����
�� �	� �����������	�� ��	� �����	��� ���� #�� ���	�� �� ����������� 
��� ��������� �	�

���������	�(��������� 
�� ��������� ,��-��� 
�� �����	�	�	� 
��� -������  ���.	������ 
�������

���� ��� %��� "������ *��
���� /�� ��������	�� 
�� ����������� 
����������� ���� 
������ ���� �����

	����	�� �	� #�� ����	���� ���������	� �����+� 
������� ��� �������� ��� ����� 
���� ������� ������


.���������

�

"�� 	����� �� ��������� ���	����������	� ������ ����������� 
��� ���������� ���� �������	� ��
��


����	����	�������������"������!�������	�&���	�����0��*�������������	�����
����	���
������

�������	����	������+�	�����+�
��������	���������	���������������������

�

%������������� #��������	�������������������������������������������	�'���.� ��� "���
���

 �	���.�!����	��!��������	�)����&����������"������&��������� ������0� 		�����*����1�(

0�����0�	2���	� 3������4��������)�������	�5�
���)������ 6����� /�
����� ,����,��.�5��.��(

!�������*����
�*��+�� ����-	��7�����/�����	�8����	�9�����:���������� ����� ��
�������	����	�

��������	�������	��	��

�

 � 3������� ���� ��	�� ��� �������	� ��	�������	�� �� ���� ������ ��� ������ ���� ������ �	� ���

�;���<��������	������������	���	�������	�����#����������������������������������������	��

���������

�

 �+� ���������� ���� ��	� �=	�� �	� ������� �� 	�������� �	� �����

����������������������������	������	��	��������	����#�������

������ ��	� (� ���� #�� ��������� �������
��	� ���� 	��	�� ���

���	�	�
��<�

�

'����

�

�



Contribution à l'étude de la chromatographie à contre 

courant : Partage de composés ionisables, nouvelles 

colonnes et purification séquentielle. 
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F (mL.min-1) ω (rpm) Sf (%) c Sf0 (%) dP (bar) 

5 1800 42.2 69.5 

10 1800 38.0 1.12 48.3 73.5 

15 1800 31.0 73.5 

5 1400 39.0   42 

10 1400 35.2 1.28 46.3 45 

15 1400 26.2   46 

5 1000 non mesuré    

10 1000 30.0 2.20 52 24.5 

15 1000 19.0   27.5 

����������
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%Cy/Col en fonction de %Ext/Col

y = 16.066x + 1.7218
R2 = 0.9674
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Contribution à l'étude de la chromatographie à contre 

courant : Partage de composés ionisables, nouvelles 

colonnes et purification séquentielle. 
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RESUMÉ DE LA THÈSE EN FRANÇAIS 

 

 

     La chromatographie à contre courant (CCC) est une technique de purification chimique préparative qui 

travaille avec un système biphasique liquide.  Une phase est la phase mobile, l'autre phase est la phase 

stationnaire.  Il n'y a aucun support solide: un champ de force centrifuge est utilisé pour maintenir en place la

phase stationnaire.  Ce travail est une contribution à l'étude de la purification préparative par CCC.  Après une

importante étude bibliographique des procédés de purification en continu tant en CCC qu'autres, il est montré

que la méthode dite "multi-dual-mode", ou MDM, est une solution possible.  Elle consiste à utiliser le fait que 

les deux phases liquides peuvent servir de phase stationnaire: il suffit d'inverser le sens de circulation et la 

nature de la phase mobile (méthode dual-mode).  Le mélange est séparé de façon classique pendant un 

temps chronométré, puis on inverse le rôle des phases: la phase mobile devient stationnaire et vice versa et 

on inverse également le sens de circulation (ascendant devient descendant ou vice versa).  On sort les 

composants du mélange soit d'un coté de la colonne CCC, soit de l'autre.  La méthode est mise en œuvre 

pour purifier le Bleu de Coomassie en le débarassant des ses composés polaires (d'un coté) et apolaire (de 

l'autre coté de la colonne et en accumulant dans la colonne la fraction de polarité intermédiaire, fraction 

d'intérêt.   Une nouvelle colonne hydrostatique de petit volume (30 mL) a également été testée: elle permet 

de tester un nouveau système liquide très rapidement. 

 

 

 

RESUMÉ DE LA THÈSE EN ANGLAIS 

 

     Counter-current chromatography (CCC) is a preparative purification technique that works with the two 

liquid phases of a biphasic liquid system.  One phase is used as the mobile phase when the other phase is 

used as the stationary phase.  There is no solid support: centrifugal fields are used to obtain a support-free 

liquid stationary phase.  This work contains an exhaustive bibliographic study of what can be found in the 

literature concerning continuous chromatographic processes.  The multi-dual-mode (MDM) process was found 

to be the best one able to purify large amount of crude mixtures.  The MDM method starts with a classical 

separation of the mixture followed by a switch of both the liquid phase nature and the flowing direction.  The 

mobile phase flowing e.g. in a descending direction becomes the stationary phase.  The previous stationary 

phase becomes the mobile phase flowing in the ascending direction (or vice versa).  The purified compounds 

of the introduced mixture are eluted at one side of the column or the other according to their polarity.  The 

MDM method was used to purify a crude sample of Coomassie Blue: the polar part of the dye was eluted at 

the column top (or head) and the apolar part at the column bottom (or tail) while the essential part of the dye

was trapped inside the CCC column.  The work also presents a new small volume (30 mL) hydrostatic CCC 

column.  It is shown that this column could be used to test quickly the potential of a given biphasic liquid 

system. 

 

 

 

TITRE DE LA THÈSE EN ANGLAIS : Transcrire en toutes lettres les symboles spéciaux 

 

     NEW TRENDS IN COUNTER-CURRENT CHROMATOGRAPHY : IONIZABLE 

COMPOUNDS, NEW COLUMNS AND SEQUENTIAL PURIFICATION 

 

 

 

DISCIPLINE : CHIMIE  

 

 

MOTS-CLES : CHROMATOGRAPHIE, SYSTEME LIQUIDE-LIQUIDE, CHROMATOGRAPHIE A CONTRE COURANT, PURIFICATION, 

CHROMATOGRAPHIE PREPARATIVE, PROCEDES.  
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